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@ Druckompf indllchea Aufzetchnungemateriel 

Druckempfindiiches Aufzeichnungs materia t vom " self-con- 
tamed" -Typ. erhaltfch durch Beschichten eines Schichttra- 
gers mit einem Gemisch aus einem Farbakzeptor und Mikro- 
kapseln. die einen Farbbildner enthalten. in Form einer 
einzigen Schicht und Trocknen der erhaltenen Beschichtung, 
wobei das Gemisch 40 bis 200 Gewichtsteite eines Zellstoff- 
pulvers mit einem Gewichtsmittel der Faserlange von 20 bis 
60 um pro 100 Gewichtsteile der Mikrokapsein. berechnet als 
Feststoffe enthait. Das Aufzeichnungsmatenal hat gut ausge- 
wogene. verbesserte Eigenschatten hinsichtlich der Farbbil- 
dungsfahigkeit, Bedruckbarkeit und Verhinderung der Farb- 
verschmierung. (32 43 870) 
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ORIGINAL INSPECTED 
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Patentansprflche 

Druckempf indliches Auf zeichnungsmaterial, erhSltlich 
durch Beschichten eines Schichttr&gers mit einem 
Gemisch aus einem Farbacceptor und Mikrokapseln, die 
einen Farbbildner enthalten, in Form einer einzigen 
Schicht und Trocknen der erhalteneri Beschichtung, 
dadurch gekennzeichnet, daB das 
Gemisch 40 bis 200 Gewichtsteile eines Zellstof fpul- 
vers mit einem Gewichtsmittel der Faserl&nge 
(TAPPI-Standard T232, SU-68) von 20 bis 80 urn pro 
100 Gewichtsteile der Mikrokapseln, berechnet als 
Feststoffe, enthSlt. 

Auf zeichnungsmaterial nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Menge des Zellstof fpulvers 50 
bis 100 Gewichtsteile pro 100 Gewichtsteile der 
Mikrokapseln, berechnet als Feststoffe, betragt. 
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Druckempf indliches Auf 2eichnungsmaterial 

Die Erfindung betrifft ein druckempf Indliches Aufzeich- 
nungsmaterial vom "self-contained" -Typ, <3as mit einer Mischung 
aus einem verkapselten Farbbildner und einem Farbacceptor 
in Form einer einzigen Schicht beschichtet ist, trotz seiner 
hohen FarbbildungsfShigkeit weniger zu Farbverschmierungen 
aufgrund Kontakt oder Reibung neigt und verbesserte Be- 
druckbarkeit aufweisto 

Druckempf indliche Auf zeichnungsmaterialien vom "self- 
contained "-Typ sind eine Art von druckempf indlichen Durch- 
schreibepapieren, die die Farbbildungsreaktion zwischen 
einem chromogenen Elektronendonor (im folgendem Farbbildner 
und einem Elektronenacceptor (im f olgendens Farbacceptor) 
nutzen* Das Auf zeichnungsmaterial wird dadurch hergestellt, 
daB man einen SchichttrSger mit einer Schicht von Mikro- 
kapseln, die Oltrttpfchen mit einem darin geltfsten oder 
dispergierten Farbbildner umschlieBen, und mit einer weite- 
ren Schicht eines Farbacceptors beschichtet, wobei gewdhn- 
lich die Farbacceptorschicht (iber der Mikrokapsel schicht 
aufgebracht wird, oder indem man einen Schichttr&ger mit 
einer Mischung aus derartigen Mikrokapseln und einem Farb- 
acceptor in Form einer einzigen Schicht beschichtet. 

Wie gevjohnliche druckempf indliche Durchschreibepapiere ha- j 
ben derartige druckempf indliche Auf zeichnungsmaterialien j 
von* "self-contained" -Typ den Nachteil, daB die Mikrokapseln j 
bei Kontakt, Reibung Oder Shnlicher MuBerer Druekeinwir- j 
kung platzen und Farbverschmierungen ergeben- Um diesen 
Mangel herk6mmlicher Durchschreibepapiere zu beheben, wird j 
ein Spreizmaterial, z.B. Zellstoff, Starke oder Polyole- ; 
fine, in Form von Teilchen, die gr#Ber sind als die Mikro- j 
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5 kapseln, in der Mikrokapselschicht dispergiert. Die Vor- 
sprtinge des Spreizmaterials halten Kontakt und Reibung 
stand und verringern den Bruch der Kapseln. Bei Starke- und 
Polyolefinteilchen besteht jedoch das Problem, daB die 
verwendete Menge in enger Beziehung zur Farbbildungsf Shig- 

10 keit steht, d.h. bei Verwendung grSBerer Mengen wird die 
Farbbildungsf Shigkeit des Materials beeintrSchtigt. Da bei 
Zellstof fpulvern eine geringere Beziehung zwischen der Men- 
ge und der Farbbildungsf Shigkeit als bei StSrke- und Poly- 
olefinteilchen besteht, werden Zellstof fpulver selt langem 

15 als Spreizmaterialien eingesetzt. Die Menge betrSgt ge- 

wShnlich etwa 20 bis 30 Gewichtsteile pro 100 Gewichtsteile 
der Mikrokapseln. Bei Verwendung groBerer Mengen beeintrach- 
tigt das Zellstof fpulver die FlieBf Mhigkeit der Beschich- 
tungsmasse, so dafl sie schlechter auf den SchichttrHger 

20 aufbringbar ist f und ergibt auch rauhere Uberztige, die 
weniger gut beschriftbar und kopierfShig sind. 

Obwohl bei druckempf indlichen Auf zeichnungsmaterialien vom 
"self-contained" -Typ in Shnlicher Weise die Notwendigkeit 

l5 besteht , Farbverschmierungen aufgrund Kontakt Oder Reibung 
zu vermeiden, neigen diese Auf zeichnungsmaterialien auf- 
grund ihres Aufbaues eher zu Farbverschmierungen als ge- 
wShnliche druckempf indliche Durchschreibepapiere . Dabei 
treten diese Farbverschmierungen bei einschichtigen "self- 

j 0 contained "-Auf zeichnungsmaterialien eher auf als bei mehr- 
schichtigen. 

Einschichtige druckempf indliche Auf zeichnungsmaterialien 
vom "self-contained"-Typ haben jedoch auch Vorteile. Sie ] 
5 erfordern nur eine Beschichtungsstufe und sind weniger 

kostspielig in der Herstellung. Da die Mikrokapseln und der 
Farbacceptor innig vermischt sind, ergeben sie selbst bei 
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niedrigem Druck zuf riedenstellende Auf zeichnungen und 
zeigen somit hohe FarbbildungsfShigkeit. Ideal ware daher 
ein einschichtiges Auf zeichnungsmaterial, das weniger zu 
Farbverschmierungen neigt. Die derzeit im Handel befind- 
lichen Auf zeichnungsmaterialien sind jedoch iiberwiegend 
mehrschichtige Materialien, w&hrend einschichtige Materialien 
nur in geringer Menge eingesetzt werden. Die im Handel be- 
findlichen Auf zeichnungsmaterialien des letztgenannten Typs 
sind hinsichtlich* der Auf zeichnungsf Shigkeit beschrSnkt, um 
auf diese Weise die Gefahr von Farbverschmierungen zu ver- 
ringern, Sie bediirfen daher noch wesentlicher Verbesserun- 
gen hinsichtlich der QualitSt und des Handelswertes. 

Ziel der Erfindung ist es, ein einschichtiges drnckempf ind- 
liches Auf zeichnungsmaterial vom "self-contained M -Typ be- 
reitzustellen, das weniger zu Farbverschmierungen neigt 
und dennoch ausgezeichnete Beschrif tbarkeit und Bedruckbar- 
keit besitzt- Das Material soil ferner unter Verwendung 
einer Beschichtungsmasse von guter Fliefibarkeit und Auf- 
tragbarkeit auf Schichttr&ger herstellbar sein, . 

Gegenstand der Erfindung ist ein druckempf indliches Auf- 
zeichnungsmaterial vom "self -con tained"-Typ, das herstell- 
bar ist durch Beschichten eines SchichttrSgers mit einem 
Gemisch aus einem Farbacceptor und Mikrokapseln, die einen 
Farbbildner en thai ten , in Form einer einzigen Schicht und j 
Trocknen des erhaltenen Uberzuges, wobei das Gemisch 40 
bis 200 Gewichtsteile eines Zellstof fpulvers mit einem Ge- 
wichtsmittel der FaserlSnge (TAPP I -Standard T232, SU-68) 
von 20 bis 80 \m pro 100 Gewichtsteile der Mikrokapseln, 
berechnet als Feststoffe, enthalt* J 

I 
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Unter "Zellstof f " werden erf indungsgemMB die Ublichen Halb- 
stoffe bzw. Papierfaserstof fe (engl. pulp) verstanden. 

Das erf indungsgemSBe Zellstof fpulver muB ein Gewichtsmit- 
tel der FaserlSnge von 20 bis 80 urn aufweisen, da bei einem 
Wert von mehr als 80 \im der Oberzug rauh und schlecht be- 
druckbar wird, wahrend bei einem Wert von weniger als 
20 \xm der Oberzug immer noch zu Farbverschmierungen neigt. 
Ublichen druckempf ind lichen Durchschreibepapieren wurde 
ebenfalls Zellstof fpulver hauptsSchlich deshalb zugesetzt, 
um Farbverschmierungen zu verhindern. Urn einen mdglichst 
groBen Spreizeffekt zu erzielen, betrug das Gewichtsmittel 
der Faserl&nge im allgemeinen etwa 85 bis 100 jim. Dies 
beruht darauf , daB der Bedruckbarkeit iiblicher druck- 
empf indlicher Durchschreibepapiere kein groBes Augenmerk 
geschenkt wurde und auch nicht geschenkt werden muBte, da 
die mit Mikrokapseln beschichtete Oberf lclche nicht be- 
druckt wurde. Andererseits wird bei druckempf indlichen 
Aufzeichnungsmaterialien vom " self-contained M -Typ die Auf- 
zeichnungsschicht (Uberzugsschicht) im allgemeinen etwas 
bedruckt, so daB bei einer zu groBen Faserl&nge des Zell- 
stof fpulvers die Schicht rauh und damit schlecht bedruck- 
bar wird, wodurch die Qualit&t des Auf zeichnungsmaterials 
beeintrMchtigt wird. 

Erf indungsgemSB wird das Zellstof fpulver mit einem Ge- 
wichtsmittel der FaserlSnge von 20 bis 80 tira in einer Menge 
von 40 bis 200 Gewichtsteilen, vorzugsweise 50 bis 100 Ge- 
wichtsteilen, pro 100 Gewichtsteile der Mikrokapseln ver- 
wendet. Dieses Merkmal steht in engem Zusammenhang mit 
der Tatsache, daB die Auf zeichnungsschicht einschichtig 
ist. 
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Einschichtige druckempf indliche Auf zeichnungsmaterialien - 
vom "self-contained" -Typ enthalten Mikrokapseln und einen 
Farbacceptor in inniger Mischung miteinander und besitzen 
dementsprechend hohe Auf zeichnungsf Shigkeit, jedoch auch 
hohe Neigung 2U Farbverschmierungen aufgrund Kontakt oder 
Reibung. Urn Aufzeichnungsmaterialien dieses Typs zu erhal- 
ten, bei denen die Auf zeichnungsf Shigkeit in gutem Gleich- 
gev/icht mit der Verhinderung von Farbverschmierungen steht, 
viurde erf indungsgemafi gefunden, daB es kritisch ist, das 
Zellstoffpulver in der genannten Menge zu verwenden„ Da 
bei herkSmmlichen druckempf indlichen Durchschreibepapieren , 
bei denen die KopierfShigkeit und die Verhinderung von Farb- 
verschmierungen in ausgewogenem Verh&ltnis stehen, etwa 20 
bis 30 Gewichtsteile Zellstoffpulver pro 100 Gewichtsteile 
Mikrokapseln verwendet werden, ist die oben geaannte Menge 
weit grSBer als die tiblich verwendete Menge und auf jederi 
Fall grcSBer als die Mengen, die im allgemeinen fttr Spreiz- 
materialien angewandt werden* 

In diesem Sinne sind die erf indungsgem&Be FaserlSnge und 
Menge des Zellstoffs wesentliche Voraussetzungen dafttr, 
ein einschichtiges druckempf indliches Auf zeichnungsmaterial 
vom "self -eon tained"-Typ von hoher Qualit&t zu erhalten, 

Solange das verwendeteZe lis toff pulver ein Gewichtsmittel 
der FaserlSnge von 20 bis 80 *im hat, kann es von beliebiger j 
Art sein und z«B e durch saure Hydrolyse, gefolgt von mecha- ! 
nischer Pulverisierung, oder durch blofie mechanische Pul- j 
verisierung eines Zellstoffs (Halbstoff, Papierfaserstof f ) i 
erhalten worden sein* 

Als Farbbildner k6nnen erf indungsgem&B beliebige Farbstof fe I 
verwendet werden* Geeignete Beispiele sind: | 

I 

I 
I 
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5 Triary Imethan-Farbs tof f e , z . B ♦ 3 , 3 -Bis- (p-dimethylamino- 
phenyl) -6-dimethylaminophthalid (im fplgenden: "Kristall- 
violettlacton") , 3, 3-Bis- (p-di -methyl aminophenyl) - 
phthalid, 3- (p-Dimethylaminophenyl) -3- ( 1 , 2-dimethylindol- 
3-yl) -phthalid, 3- (p-Dimethylaminophenyl) -3- (2-methyl- 

10 indol-3-yl) -phthalid, 3- (p-Dimethylaminophenyl) -3- (2- 

phenylindol-3-yl) -phthalid, 3,3-Bis-<1 , 2-dimethylindol-3-yl) 

5- dimethylaminophthalid f 3,3-Bis-(1 , 2-dimethylindol-3-yl) - 

6- dimethylaminophthalid f 3 , 3-Bis- (9-ethylcarbazol-3-yl) -6- 
dimethylaminophthalid, 3,3 Bis- (2 -phenyl indol-3-yl) -6- 

15 dimethylaminophthalid, 3-p-Dimethylaminophenyl-3- ( 1 -me- 
thylpyrrol-3-yl) -6-dimethylaminophthalid und N-Butyl-3- 
[bisrf 4- (N-methylanilino) -phenyl} -methyl J -carbazol; 

Diphenylmethan-Farbstof f e , z . B . 4,4' -Bi s -dime thy lamino- 
20 benzhydrylbenzylether, N-Halogenphenyl-leukoauramin und 
N-2 , 4 , 5-Trichlorphenyl-leukoauramin; 

Lactam-Farbstoffe, z.B, Rhodamin-B-anilino-lactam, 
Rhodamin-(p-nitroanilino) -lactam und Rhodamin- (o-chlor- 
25 anilino) -lactam; 

Fluoran-Farbstoffe, z.B. 3-Dimethylamino-7-methoxyf luoran, 
3-Diethylamino-6-methoxyf luoran, 3-Diethylamino-7-meth- 
oxyf luoran , 3-Diethylamino-7-chlorf luoran , 3-Diethylamino- 
30 6-methyl-7-chlorf luoran, 3-Diethylamino-6 , 7 -dimethyl f luoran, 
3-Diethylamino-7- (N-acetyl-N-methylamino) -f luoran, 3-Di- 
ethylamino-7-methylaminof luoran, 3 , 7 -Die thy laminof luoran, 
3-Diethylamino-7-dibenzylaminof luoran, 3-Diethylamino-7- 
! (N-methyl-N-benzylamino) -f luoran , 3-Diethyl-amino-7- (N- 
j 35 chlorethyl-N-methylamino) -f luoran, 3-Diethylamino-7-diethyl- 
aminof luoran , 3- { N -Ethyl -p- tol uidino) -7- (N-methylanilino) - 
fluoran, 3- (N-Ethyl-p-toluidino) -7-methylf luoran, 3-Diethyl- 

! 
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5 aminobenz (C) f luoran, 2-Mesidino-8~diethylaminobenz (C) 
f luoran, 3-Diethylamino-5-methyl-7-dibenzylaminof luoran, 
3-Chlor-6-cyclohexylaminof luoran, 3-Diethylamino-7-cyclohe— 
xylaminof luoran , 3-Diethylamino-7- (N-cyclohexyl-N-benzyl- 
amino) -f luoran, 3-(N-Ethyl-p-toluidino| -6-methyl-7-anilino- 
10 f luoran, 3- (N-Ethyl-p-toluidino) -6-methyl-7-p-toluidino- 
f luoran und 3- (N-Cyclohexyl-N-methylamino) -6-methyl-7- 
anilinof luoran? 

Thiazin-Farbstoffe, z,B. Benzoyl -leukome thy lenblau und 
15 p-Ni trobenzoyl -leukome thy lenblau ; 

Spiro-Farbstof f e , z,6. 3-Methyl-spiro-dinaphthopyran, 
3-Ethyl-spiro-dinaphthopyran, 3-Phenyl-spiro-dinaphthopyran, 
3-Benzyl-spiro-dinaphthopyran, 3-Methyl-naphtho- (6 ' - 
20 methoxybenzo) -spiropyran und 3-Propyl-spiro-dibenzopyran. 

Erf indungsgemSB wird der Farbbildner in verschiedenen nicht- 
fluchtigen organischen Ldsungsmitteln, die nicht besonders 
beschrSnkt sind f gelds t oder dispergiert. Mindestens eines 

25 der organischen LSsungsmittel , die gew3hnlich fur Mikro- 
kapseln von druckempf indlichen Durchschreibepapieren ver- 
wendet werden, ist geeignet. Beispiele fttr derartige L6- 
sungsmittel sind Petroleum, Kerosin, Xylol, Toluol, und 
Shnliche MineralSle sowie hydriertes Terphenyl, Alkyl- 

30 naphthaline, alkylierte Diphenylalkane, alkylierte Tri- 

pheny lethane , alkyliertes Diphenyl und Shnliche aroma tische 
Kohlenwasserstof fe„ Aliphatische Kohlenwasserstof fe, Alko- 
hole, Ketone und Ester sind ebenfalls im Gemisch mit der- 
artigen L5sungsmitteln verwendbar. 

35 

Der OllSsung, in der der Farbbildner geldst oder disper- 
giert ist, konnen gegebenenfalls Hilfsstoffe, z.B. UV-Ab- 
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sorbentien, zugesetzt werden. Die den Farbbildner enthal- 
tende (5115sung kann nach verschiedenen , nachstehend be- 
schriebenen Verfahreh mikroverkapselt werden , um eine den 
Farbbildner enthaltende Mikrokapseldispersion herzustellen. 
Zu diesem Zweck kfcnnen verschiedene Verf ahren angewandt 
werden, die zur Herstellung druckerapf indlicher Auf zeich- 
nungsmaterialien geeignet sind, z.B. komplexe Coazervierungs- 
verf ahren, einfache Coazervierungsverf ahren, in-situ-Poly- 
merisationsverfahren und Grenzf lSchenpolymerisationsver- 
f ahren. 

Zu den Coazervierungsverf ahren zShlen jene, bei denen zwei 
Komponenten verwendet werden, z.B. Gelatine und Gummi- 
arabicum oder Gelatine und Carboxymethylcellulose, jene 
unter Verwendung von drei Komponenten, z.B. Gelatine, 
Carboxymethylcellulose und Methylvinylether-MaleinsSure- 
anhydrid-Copolymer , sowie Mikroverkapselungsverf ahren , 
bei denen ein Polyvinylalkohol mit Flockungspunkt verwen- 
det wird, und Shnliche einfache Coazervierungsverf ahren. 

Fur in-situ-Polymerisationsverf ahren werden z.B. Harnstoff- 
Formaldehydharze oder Melamin-Formaldehydharze verwendet. 
Fiir Grenzf IMchenpolymerisationsverf ahren eignen sich z.B. 
Saurechloride und Amine, Isocyanate und Wasser, Isocyanate 
und Polyamide, Isocyanate und Polyole, Isothiocyanate und 
Wasser, Isothiocyanate und Polyamine sowie Isothiocyanate 
und Polyole. 

Beispiele for geeignete Polyisocyanate sind Triphenyldi- 
methylentriisocyanat, Tetraphenyltrimethylentetraisocyanat, 
Pentaphenyltetramethylenpentaisocyanat , Toluylendiisocyanat , 
Xylylendiisocyanat und Shnliche aromatische Polyisocyanate, 
Trimethylendiisocyanat, Hexamethylendiisocyanat , Propylen- 
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5 1 ,2-diisocyanat, Butylen-1 ,2-diisocyanat, Ethylidendiiso- 
cyanat, Polyisocyanatprepolymere, die Additionsprodukte die- 
ser Isocyanate mit Polyhydroxyverbindungen, Polyaminen, 
Poly carbons Suren, Polythiolen Oder Epoxidverbindungen dar- 
stellen, sowie Trimere von aliphatischen Polyisocyanaten, 

10 wie Ethylendiisocyanat, Decamethylendiisocyanat, Lysindiiso- 
cyanat, Trimethylhexamethylendiisocyanat und Hexamethylen- 
diisocyanat, wobei die Triraeren die Strukturformel 



O 

15 || 

* v X C R 0^ 

N V-NH-R 
j J oder R — N 
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haben, 

in der R eine aliphatische Gruppe mit mindestens einer 
Isocyanatgruppe ist* Aliphatische Polyisocyanate, wie 
25 4-Isocyanatomethyl-1 ,8-octamethylendiisocyanat , sind eben- 
falls verwendbar* 

Geeignete Polyamine sind beliebige rait mindestens zwei 
-WH- oder NH^-Gruppen im Molekiil, die in hydrophilen 
30 Fltissigkeiten, die die kontinuierliche Phase bilden, 15s- 
lich oder dispergierbar sind. Beispiele ftir vervendbare 
Polyamine sind aliphatische Polyamine , wie Diethylentri- 
amin, Triethy lentetrarain , 1 , 3-Propylendiamin und Hexamethy- 
lendiamin, Addukte von aliphatischen Polyaminen mit Epoxid- 
35 verbindungen, alicyclische Polyamine , wie Piperazin, 
und heterocyclische Diamine , i*ie 3,9-Bis-amino-propyl- 
2 , 4 , 8 , 1 0-tetraoxaspiro [5,5] -undecan • 



• m • 

3243870 




5 Beispiele fur erf indungsgemSB geeignete Farbacceptoren 

sind anorganische Farbacceptoren, wie saurer Ton, aktivier- 
ter Ton, Bentonit, Attapulgit und Silicagel, sowie organi- 
sche Farbacceptoren, z.B. mehrwertige Metallsalze von aro- 
matischen CarbonsMuren und Phenolpolymere . Diese Farbaccep- 
10 toren werden im allgemeinen in Wasser dispergiert und gege- 
benenfalls mit einer Kugelmtihle, Sandmtihle oder dergl. 
pulverisiert, um Farbacceptordispersionen herzustellen. 

Die Beschichtungsmasse fiir das erf indungsgemSLBe einschich- 
15 tige druckempf indliche Auf zeichnungsmaterial vom "self- 
con tained"-Typ wird gew6hnlich dadurch hergestellt, daB 
man die Dispersion der den Farbbildner enthaltenden Mikro- 
kapseln, die Farbacceptordispersion, das Zellstoffpulver 
mit der geforderten Faserlange, Klebstoffe und Hilfsmittel 
20 miteinander vermischt. 

Geeignete Klebstoffe bzw. Bindemittel sind StSrken, Carb- 
oxymethylcellulose und Shnliche wasserlSsliche nattirliche 
hochmolekulare Verbindungen, Polyvinylalkohol, Polyacryl- 
25 sSure und Shnliche wasserlSsliche synthetische hochmoleku- 
lare Verbindungen, Styrol-Butadien-Copolymerlatices, 
Acrylesterlatices, Vinylacetatlatices und Shniiche Latices. 

Beispiele fiir verwendbare Hilfsmittel sind WeiBpigmente, 
30 z.B, Oxide, Hydroxide, Carbonate, Silikate, Sulfate, ! 

und Halogenide von Aluminium, Zink, Magnesium, Calcium J 

i- . - i 

! oder Titan und ahnliche Metallverbindungen, Kaolin, Talkum, | 

; Tonerde und ahnliche Tonmineralien, Tenside, Farbstoffe, 

( Fluoreszenzfarbstof f e und UV-Absorbentien . ! 

j 35 | 

: Die Beschichtungsmasse kann auf den SchichttrSger auf be- | 
| liebige Weise aufgebracht werden, z.B. mit Luftbtirste, 
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s Walze, Rasterwalze, Rakel oder nach verschiedenen Druck- 
verfahren. 

Beispiele fiir bevorzugte SchichttrSger sind Papiere, 
synthetische Papiere und Kunstharzfolien. 

to 

Die folgenden Beispiele erlSutern die Erfindung. 

Alle Teile und Prozente be-ziehen sich auf das Gewicht. 

Beispiel 1 

is 

1) Herstellung einer Dispersion von Farbbildner enthalten- 
den Mikrokapseln 

Drei Teile Kristallviolettlacton werden in 100 Teilen Di- 

20 isopropylnaphthalin gelSst. Ferner v/erden in der tflldsung 
4 Teile eines aromatischen Polyisocyanats, namlich Poly- 
methylenpolyphenylisocyanat fcllionate MR500" von der 
Nihon Polyurethan Co*, Ltd.) und 8 Teile eines Trimers 
eines aliphatischen Polyisocyanats, namlich Hexamethylen- 

25 diisocyanat mit einer Biuretbindung ("CORONATE N" von 
der Nihon Polyurethane Co., Ltd.) gel6st. Die erhaltene 
Oliasung wird mit 200 Teilen einer 4prozentigen waflrigen 
L5sung von PolyvinylbenzolsulfonsSure, die teilweise in das 
Natriumsalz Uberfiihrt ist TVERSA-TL500" von der National 

30 Starch & Chemical Corp.) unter Verwendung eines Homomischers 
emulgiert, um eine Dispersion von Teilchen mit einer mitt- 
leren GroBe von 9 um zu erhalten. Zu der Dispersion werden 
1 Teil Diethylentriamin und. 0,2 Teile Hexamethylendiamin 
gegeben. Das Gemisch wird 15 Minuten bei Raumtemperatur 

as gerOhrt, dann 4 Stunden bei 80 °C umgesetzt und an- 

schlieBend auf Raumtemperatur abgektihlt, um eine Dispersion 
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5 von Farbbildner enthaltenden Mikrokapseln herzustellen. 



2) Herstellung einer Farbacceptordispersion 

100 Teile aktivierte Tonerde und 4 Telle Natriurahydroxid 
10 werden grtindlich in 400 Teilen Was set dispergiert. Zu der 
Dispersion werden 20 Telle Styrol-Butadien-Copolymer latex 
(50 % Feststoffe) gegeben, um eine Farbacceptordispersion 
zu erhalten, 

is 3) Herstellung eines einschichtigen druckempf indlichen 
Auf zeichnungsmaterials vom " Self-contained" -Typ 

• 50 Teile der Mikrokapseldispersion void 100 Teile der Farb- 
acceptordispersion, jeweils berechnet als Feststoffe, sowie 
20 50 Teile eines Zellstof fpulvers mit einem Gewichtsraittel 
der Faserlange von 56 \im werden zu einer gleichf ormigen Be- 
schichtungsmasse vermischt. Die Zusammensetzung ist selbst 
bei einer Konzentration von 35 % leicht flieBfMhig und hin- 
sichtlich der Fliissigkeitseigenschaf ten bestehen keine 

25 Probleme. Die Masse wird in Form einer einzigen Schicht mit 

2 

einer Luftbiirste in einer Menge von 10 g/m auf einen 
SchichttrMger aufgebracht, um das Auf zeichnungsmaterial her- 
zustellen. 

30 Beispiel 2 

1) Herstellung einer Dispersion von Farbbildner enthaltenden 
.Mikrokapseln 

35 100 Teile einer 3% waBrigen Losung eines Ethylen-Maleinsau- 
reanhydrid-Copolymers, 10 Teile Harnstoff und 1 Teil 
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5 Resorcin werden in 200 Teilen Wasser gelSst, worauf man 
den pH der L5sung mit 20 % Natronlauge auf einen Wert von 
3,3 einstellt. Eine L6sung von 3 Teilen Kristallviolett- 
lacton in 100 Teilen Diisopropylnaphthalin wird zu der 
Losung gegeben, worauf man das Gemisch mit einem Homomi- 

10 scher emulgiert, um eine Dispersion von Teilchen mit einer 
mittleren GroBe von 4,6 um herzustellen. 25 Teile einer 
37 % waBrigen Formaldehydldsung werden zu der Dispersion 
gegeben, worauf man das Gemisch unter Rtihren auf 55°C er- 
hitzt, 2 Stunden bei dieser Temperatur hMlt und hierauf ab- 

15 ktihlt, um eine Kapseldispersion zu erhalten. 

2) Herstellung einer Farbacceptordispersion 

60 Teile eines Styrolpolymers mit einem Schmelzpunkt von 
20 121 °C xtferden bei 180°C geschmolzen, worauf man 100 Teile 

des Zinksalzes von 3,5-Di- (a-methylbenzyl) -salicylsMure zu- 
mischt und in der Schmelze lost* Die erhaltenfc Schmelze wird 
durch Abktihlen verfestigt und die feste Masse wird zu 
groben Farbacceptorteilchen zerstoBen, Der Farbacceptor 
ttfird in 500 Teilen Wasser dispergiert, die 1 Teil 
Natriumbutylnaphthalinsulfonat ("PELEX NBL" der Kao Atlas 
Co., Ltd.) und 25 Teile einer 10 % wSBrigen Losung von 
Polyvinylalkohol ("EVA-m" der Kuraray Co., Ltd.) enthal- 
ten. Die Dispersion wird mit einer kontinuierlichen Sand- 
30 nriihle gemahlen, um feine Teilchen des Farbacceptors mit 
einer mittleren GrSBe von 3,4 um zu erhalten. 

Zu der Dispersion werden 40 Teile feinteiliges Zinksilikat, 
100 Teile Kaolin, 200 Teile einer 10 % waBrigen LSsung von 
35 oxidierter Starke und 200 Teile Wasser gegeben. Nach grtind- 
lichem Rtihren des Gemisches werden 50 Teile eines Styrol- 
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s Butadien-Copolymerlatex (50 % Feststoffe) unter Ruhren zuge- 
mischt, um eine Farbacceptordispersion zu erhalten. 

3) Herstellung eines einschichtigen druckempf indlichen Auf- 
zeichnungsmaterials vom "self-contained^-Typ 

10 

100 Teile der Mikrokapseldispersion und 100 Teile der Farb- 
acceptordispersion, jeweils berechnet als Feststoffe, sowie 
80 Teile eines , Zellstof f pulvers mit einem Gewichtsmittel 
der Faserlange von 72 um werden zu einer gleichf 6rmigen Be- 
15 schichtungsmasse vermischt. Die Mischung ist selbst bei 
einer Konzentration von 35 % leicht flieBfShig und zeigt 
hinsichtlich ihrer Fliissigkeitseigenschaf ten keine Probleme. 
Unter Verwendung dieser Mischung wird gemSB Beispiel 1 ein 
Auf zeichnungsmaterial hergestell t . 

20 

Beispiel 3 

1) Herstellung einer Dispersion von Farbbildner enthaltenden 
Mikrokapseln 

25 

3 Teile Kristallviolettlacton werden in 100 Teilen Diiso- 
propylnaphthalin geldst und die Losung wird in 4 00 Teilen 
einer 5 % waBrigen Losung von SSure-behandelter Gelatine 
bei 55°C emulgiert. Zu der Emulsion gibt man 400 Teile einer 

30 5 % waBrigen Losung von Gummi arabicum, stellt durch Zu- 
tropfen einer 5 % wMBrigen Lfcsung von Essigsaure unter 
Einhalten einer Temperatur von 55°C einen pH von 4,0 ein 
und kuhlt das Gemisch unter weiterem Riihren auf 10°C ab. 
AnschlieBend gibt man 20 Teile einer 10 % waBrigen 

35 Formaldehydlosung zu, stellt mit 10 % waBriger Natronlauge 
einen pH von 10 f 0 ein, und riihrt dann 10 Stxmden, um eine 
Kapseldispersion zu erhalten. 
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s 2) Herstellung einer Farbacceptordispersion 

Die Farbacceptordispersion wird gero^B Beispiel 2 hergestellt. 

3) Herstellung eines einschichtigen, druckempf indlichen Auf- 
10 zeichnungsmaterials vom "self -con tained"-Typ 

100 Teile der Kapseldispersion und 150 Teile der Farbaccep- 
tordispersion, jeweils berechnet als Feststoffe, sowie 
100 Teile eines Zellstof fpulvers mit einem Gewichtsmittel 

15 der FaserlSnge von 35 um werden zu einer gleichf drmigert 
Beschichtungsmasse vermischt. Die Mischung ist selbst bei 
einer Konzentration von 35 % leicht flieBf&hig und zeigt 
keine Probleme hinsichtlich der Flttssigkeitseigenrchaf ten. 
Unter Verwendung der Mischung wird gemaB Beispiel 1 ein 

20 Auf zeichnungsmaterial hergestellt. 

Beispiel 4 

1) Herstellung einer Dispersion von Farbbildner enthaltenden 
2 5 Mikrokapseln 

3 Teile Kristallviolettlacton werden in 100 Teilen Diiso- 
propylnaphthalin geldst. In der Ollbsung werden 4 Teile Poly- 
methylenpolyphenylisocyanat ( "MILL I ON ATE MR500") und 
2Q 100 Teile eines Trimers von Hexamethylendiisocyanat mit einem 
Isocyanuratring ("CORONATE EH" von der Nihon Polyure thane 
Co*, Ltd.) gelds to 

Die erhaltene Losung wird zu 300 Teilen einer 5 % "aBrigen 
35 L6sung von Polyvinylalkohol ("PVA-117") gegeben, worauf man 
das Gemisch mit einem Homomischer emulgiert, um eine Dis- 
persion von Teilchen mit einer mittleren GroBe von. 11 zu 
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s erhalten. Die Dispersion wird mit 2 Teilen eines polyfunk- 
tionellen Additionsprodukts von 2,2-Bis-(4 ' -hydroxyphenyl) - 
prbpan, Epichlorhydrin und einem Alkylamin versetzt. Das 
Gemisch wird 15 Minuten bei Raumtemperatur geriihrt, dann 
4 Stunden bei 90°C umgesetzt und anschlieBend auf Raumtem- 

10 peratur abgekuhlt, urn eine Dispersion von Farbbildner ent- 
haltenden Mikrokapseln zu erhalten. 

2) Herstellung einer Farbacceptordispersion 

15 Die Farbacceptordispersion wird gemSB Beispiel 1 herge- 
stellt. 

3) Herstellung eines einschichtigen druckempf indlichen 
Auf zeichnungsmaterials von " self -con tained"-Typ 

20 

100 Teile der Kapseldispersion und 100 Teile der Farb- 
acceptordispersion, jeweils berechnet als Feststoffe, so- 
wie 100 Teile eines Zellstof fpulvers mit einem Gewichtsmit- 
tel der Faserlange von 49 urn werden zu einer gleichfSrmi- 
25 gen Beschichtungsmasse vermischt. Die Mischung ist selbst 
bei einer Konzentration von 35 % leicht fliefifShig und 
zeigt keine Probleme hinsichtlich ihrer Fllissigkeitseigen- 
schaften. Unter Verwendung der Mischung wird gemSB Bei- 
spiel 1 ein Auf zeichnungsmaterial hergestellt. 

30 

Beispiel 5 

1) Herstellung einer Dispersion von Farbbildner enthalten- 
den Mikrokapseln 

35 

3 Teile Kristallviolettlacton werden in 100 Teilen Di- 
isopropylnaphthalin gelttst. In der 0116sung lost man 
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5 3 Teile Polymethylenpolyphenylisocyanat (MILLIONATE 

MR500" und 5 Teile eines Trimers von Hexamethylendiiso- 
cyanat mit einer Biuretbindung ("CORONATE N"). Die er- 
haltene OllSsung wird mit 150 Teilen einer wMBrigen Lb- 
sung emulgiert, die 2 Teile eines Homopolymers von 

10 2-Acrylamido-2-methylpropansulfons&ure (MG = 2 000 000) 
und 2 Teile Polyvinylpyrrolidon CLUVISKOL K-30" von der 
BASF) enthSlt, worauf man die wSBrige Losung mit Natriura- 
hydroxid unter Vexwendung eines Homomischers auf einen 
pH von 7,0 einstellt, um eine Dispersion von Teilchen mit 

15 einer mittleren Gr6Be von 10 um zu erhalten. Die Disper- 
sion wird 5 Stunden unter Rtihren auf 90°C erhitzt und 
hierauf auf Raumtemperatur abgektihlt, urn eine Dispersion 
von Farbbildner enthaltenden Mikrokapseln zu erhalten. 

go 2) Herstellung einer Fairbacceptordispersion 

Die Farbacceptordispersion wird gemHB Beispiel 1 herge- 
stellt. 

25 3) Herstellung eines einschichtigen druckempf indlichen 
Auf zeichnungsmaterials vom "self-contained"-Typ 

100 Teile der Kapseldispersion und 200 Teile der Farbaccep- 
tordispersion, jeweils berechnet als Feststoffe, sowie 

30 150 Teile eines Zeilstof fpulvers mit einem Gewichtsmittel 
der FaserlSnge von 35 iim werden zu einer gleichfdrmigen 
Beschichtungsmasse vermischto Die Mischung ist selbst bei 
einer Konzentration von 35 % leicht fliefifShig und zeigt 
keine Probleme hinsichtlich der Fliissigkeitseig^nschaf ten 

35 Unter Verwendung der Mischung wird gemSB Beispiel 1 ein 
Aufzeichnungsmaterial hergestellt. 
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» Beispiel6 

1) Herstellung einer Dispersion von Farbbildner enthalten- 
den Mikrokapseln 

10 3 Teile Kristallviolettlacton werden in einem L5sungsmittel* 
gemisch aus 90 Teilen Diisopropylnaphthalin und 10 Teilen 
Dimethylphthalat gelSst. In der 0116sung 16st man 25 Telle 
eines Addukts von Toluylendiisocyanat und Trimethylolpro- 
pan ("CORONATE L" von der Nihon Polyure thane Co., Ltd.) 
is Die erhaltene LSsung wird zu 200 Teilen einer 5 % waflrigen 
Lbsung von Polyvinylalkohol ("PVA-117") gegeben, worauf 
man das Gemisch mit einem Homomischer emulgiert, um eine 
Dispersion von Teilchen mit einer mittleren Gr6Be von 
10 tim zu erhalten. Die Dispersion wird 4 Stunden unter 
20 Rtihren auf 80°C erhitzt und anschlieBend auf Raumtemperatur 
abgekuhlt, urn eine Dispersion von Farbbildner enthaltenden 
Mikrokapseln zu erhalten. 



25 



30 



2) Herstellung einer Farbacceptordispersion 

100 Teile aktivierte Tonerde, 4 Teile Natriumhydroxid 
und 20 Teile 2 , 2-Bis- (4 ' -hydroxyphenyl) -propan werden 
griindlich in 400 Teilen Wasser dispergiert. Zu der Disper- 
sion werden 20 Teile eines Styrol-Butadien-Copolymer- 
latex (50 % Feststoffe) gegeben, um eine Farbacceptordis- 
persion zu erhalten. 



35 



3) Herstellung eines einschichtigen druckempf indlichen Auf- 
zeichnungsmaterials vom H self-contained"-Typ 

100 Teile der Mikrokapseldispersion und 100 Teile der Farb- 
acceptordispersion, jeweils berechnet als Feststoffe, 



I — r^^- 2 — i — I a y *LL±A& I L 

5 sowie 50 Teile eines Zellstof fpulvers mit einem Gewichts- 
mittel der Faserl&nge von 72 jm werden zu einer gleich- 
fdrmigen Beschichtungsmasse vermischt. Die Mischung ist 
selbst bei einer Konzentration von 35 % leicht fliefifahig 
und zeigt keine Probleme hinsichtlich der Fliissigkeits- 
to eigenschaften* Unter Verwendung der Mischung wird gemaB 
Beispiel 1 ein Auf zeichnungsmaterial hergestellt. 

Vergleichsbeispiel 1 

is Ein Auf zeichnungsmaterial wird gemSB Beispiel 1 herge- 
stellt, jedoch verwendet man kein Zellstof fpulver, 

Vergleichsbeispiel 2 

20 Ein Auf zeichnungsmaterial wird gemaB Beispiel 2 herge- 
stellt, jedoch ersetzt man das Zellstof fpulver von Bei- 
spiel 2 durch StMrketeilchen. 

Vergleichsbeispiel 3 

25 

Ein Auf zeichnungsmaterial wird gemSB Beispiel 3 herge- 
stellt, jedoch verwendet man anstelle des in Beispiel 3 
verwendeten Zellstof fpulvers ein Zellstof fpulver mit einem 
Gewichtsmittel der FaserlSnge von 85 nm. 

30 

Vergleichsbeispiel 4 

Ein Auf zeichnungsmaterial wird gemSB Beispiel 4 herge- 
stellt, jedoch verwendet man anstelle des in Be: spiel 4 
35 verwendeten Zellstof fpulvers ein Zellstof fpulver mit 
einem Gewichtsmittel der FaserlSnge von 92 urn. 
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5 Vergleichsbeispiel 5 

Ein Auf zeichnungsmaterial wird gemafi Beispiel 4 herge- 
stellt, jedoch verwendet man das Zellstof fpulver in einer 
Menge von 220 Teilen. Bei. einer Konzentration von 35 % 
io ist die Mischung sehr schlecht flieBfahig und 13Bt sich 
nicht gleichmaBig auf einen Schichttrfiger aufbringen. 

Vergleichsbeispiel 6 

1 5 Ein. Auf zeichnungsmaterial wird gemSB Beispiel 2 herge- 

stellt, jedoch verwendet man das Zellstof fpulver in einer 
Menge von 30 Teilen. 

Die 12 hergestellten Auf zeichnungsmaterialien werden auf 
20 ihre QualitSt untersucht. Die Ergebnisse sind in Tabelle I 
genannt v 
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Tabelle I 



10 



20 



Beispiel 
1 
2 
3 
4 
5 
6 

Vergleich 
1 
2 
3 
4 
5 
6 



Auf zeich- 
ruing s - 
dichte 



0,71 
0,72 
0,69 
0,70 
0,65 
0,74 

0,91 
0,43 
0,65 
0,58 



Druck- 
verschmie- 

£H22 

0,12 
0,10 
0,10 
0,11 
0,09 
0,13 

0,20 
0,09 
0,10 
0,09 



Reibungs- 
verschmie- 

A 

' A 
A 
A 
A 
A 



B 
A 
A 
A 



Farbiiber- 

tragbar- 

kei't 



O 
O 

o 

0 
0 

o 

0 

0. 

X 

X 



. ISBt sich nicht gleichmSBig auf tragen 
0,82 0,16 B 0 



25 



Anmerkung t 



Auf zeichnungsdichte : 



30 



Das Blatt wird mit einer quadratischen flachen 2 mm-Type 
unter hohem Druck unter Verwendung einer Schreibmaschine 
(HERMES-700EL) beschriftet. Die Farbdichte wird 3 Stunden 
nach dem Beschriften mit einem Macbeth-Dens itometer. 
(Modell RD-100R) unter Verwendung eines Rotfilters gemes- 
sen. Je groBer der Wert ist, desto besser ist die Auf- 
zeichnungsf Shigkeit . 
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10 



15 



20 



Druckverschmierung 

2 

Die bei Beauf schlagung mit einem Druck von 60 kg/cm auf 
dem Blatt erzeugte Dichte der Farbverschmierung wird wie 
oben gemessen. Je gr6Ber der Wert ist, desto eher neigt 
das Blatt zur Druckverschniierung. 

Reibungsverschmierung 

Ein Blatt holzfreies Papier wird auf die beschichtete Ober- 

flSche des Auf zeichnungsmaterials aufgelegt und die Blat- 

2 

ter werden ftinfmal unter einer Belastung von 300 g/cm 
gerieben. Die auf dem Auf zeichnungsblatt erzeugte Farb- 
verschmierung wird visuell untersucht, 

A : Leichte Verschmierung 

B : deutliche Verschmierung, ftir die Praxis ungeeignet. 

Farbtibertragbarkeit 

25 Die belichtete Oberflache des Auf zeichnungsmaterials wird 
mit einer RI-Drucktestmaschine ("RI TESTER" von der 
Akira Industry Co., Ltd.) bedruckt. Der auf der beschiph- 
teten OberflSche erzeugte Druck wird visuell untersucht, 
urn die Farbtibertragbarkeit zu bestimmen. 

30 ; 
O : gut 

X : schlecht, fur das Bedrucken ungeeignet* 

Aus Tabelle I ist ersichtlich, daB die erf indungsgemaBen 
35 einschichtigen druckempf indlichen Auf zeichnungsmaterialien 
vom "self-contained"^Typ gut ausgewogene, verbesserte 
Eigenschaf ten hinsichtlich der Farbbildungsfahigkeit , der 
Verhinderung der Farbverschmierung und der Bedruckbarkeit 
aufweisen. 



